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PROCEDE ET DISPOSITBF D'ANALYSE QUALITATIVE OBJECTF/E DES 
MOUTS DE RAISINS ET/OU DES VTNS PAR SPECTROMETRIE 
INFRAROUGE LARGE BANDE 

5 L'invention concerne un procede et un dispositif d'analyse 

qualitative objective par spectrometrie infrarouge large bande des mouts de 
raisins destines a la vinification et/ou des vins, collectivement designes dans tout 
le texte par Texpression "compositions de vinification". 

On cherche depuis longtemps a permettre une evaluation 
10 qualitative objective et rapide des mouts de raisins destines a la vinification. Une 
telle evaluation permettrait en effet de determiner objectivement le prix d'une 
vendange selon sa qualite. En outre, il serait possible de mieux selectionner les 
mouts selon les qualites des vins recherches, et d'appliquer ulterieurement des 
technologies de vinification mieux adaptees a la qualite des mouts. Pour etre 
15 efficace, cette analyse objective doit pouvoir etre effectuee sur des mouts bruts, 
tres rapidement (environ 1 a 2 minutes au maximum), sur les sites de vinification 
(et non uniquement en laboratoire). 

Jusqu'a maintenant, les mouts sont evalues de fa£on 
grossiere, essentiellement par mesure de la teneur en sucres par refractometrie ou 
20 densimetrie. Dans de rares cas, cette mesure est completee par une mesure de 
l'acidite totale et du pH par des methodes de titrage chimique traditionnelles. Une 
evaluation semi-quantitative subjective de la presence de laccase (enzyme 
secretee par Botryiis cinerea, parasite du raisin) est parfois realisee. Neanmoins 
cette enzyme etant elle-meme detruite par les produits des reactions qu'elle 
25 catalyse, son dosage n'est en fait pas pertinent. 

Le meme probleme se pose pour 1'analyse qualitative 
objective des vins qui permettrait d'en determiner la valeur et les qualites de 
fagon objective. 

H a ete propose de determiner le titre alcoometrique des 
30 vins a Taide d'un spectrophotometre dans le proche infrarouge pour 19 longueurs 
d'ondes distinctes ( f Tin&aalyzer 400 : une determination automatique du titre 
alcoometrique des vins" CABANIS et al, Rev. Fran$. OenoL 89, 75-79, 1983). 
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Neanmoins, Tutilisation (Tun tel appareil est longue et complexe, ne fournit des 
resultats que pour la mesure de l'ethanol et des sucres reducteurs, mais ne permet 
pas une analyse objective complete de la qualite des mouts et/ou des vins. 

Depuis plus de 20 ans, diverses autres methodes 
5 analytiques theoriques des mouts de raisins et/ou des vins ont ete decrites, mais 
aucune d'elle n ! a pu faire l'objet d'une exploitation pratique. Elles sont beaucoup 
trop complexes a mettre en ceuvre et/ou ne fournissent pas des resultats objectifs, 
complets et reproductibles. 

L ! invention vise done a pallier ces problemes en proposant 
10 un procede et un dispositif permettant de fournir une analyse qualitative objective 
des mouts de raisins et/ou des vins, et pouvant etre mis en ceuvre hors d'un 
laboratoire - notamment sur un site de vinification. 

L f invention vise done a permettre d'obtenir cette analyse 
- rapidement - notamment en une duree maximum de 1 a 2 minutes 
15 U invention vise aussi a permettre d'obtenir cette analyse de 

faqjon simple, automatique, sans qu'il soit necessaire de realiser des preparations 
cbirniques, des manipulations ou des reglages, en une seuie etape d'analyse se 
deroulant automatiquement. 

^invention vise aussi a permettre l'obtention d'analyses 
20 fiables et completes permettant d ! apprecier de fa?on objective la qualite d'un vin 
et/ou d ! un mout et/ou de la recolte dont un mout est issu, de fa9on notamment a 
permettre la determination objective de son prix et a faciliter la definition des 
mesures ulterieures a prendre pour la vinification et/ou la conservation et/ou la 
commercialisation. 

25 Pour ce faire, Tinvention concerne un procede d'analyse 

qualitative objective des compositions liquides de vinification, caracterise en ce 
que : 

• on realise au prealable une etape de configuration et 
de calibration lors de laquelle : 
30 on choisit un groupe de parametres 

caracteristiques susceptibles de caracteriser la qualite d'une composition de 
vinification a analyser, et comprenant les concentrations dans la composition de 



WO 01/14857 



3 



PCT/DKOO/00455 



vinification de composes caracteristiques choisis parmi au moins un compose 
forme par Botrytis cinerea, au moins un compose forme par les levures, au moins 
tin compose forme par les bacteries acetiques, et au moins un compose forme par 
les bacteries lactiques, 

5 - pour chaque parametre caracteristique, on 

determine et on enregistre des valeurs d'etalonnage de criteres spectroscopiques 
choisis pour permettre d'evaluer le parametre caracteristique dans une 
composition de vinification a partir d'un spectre d'absorption dans l'infrarouge 
pouvant etre realise sur un echantillon de cette composition de vinification, 

10 • pour chaque composition de vinification a analyser : 

- on effectue une analyse spectroscopique lors de 
laquelle on realise un spectre continu d'absorption dans rinfrarouge d'un 
echantillon de cette composition de vinification, 

- on applique les criteres spectroscopiques de 
15 chaque parametre caracteristique audit spectre continu de fa$on a evaluer par 

calcul automatique la valeur de ce parametre caracteristique dans la composition 
de vinification. 

Avantageusement et selon 1'invention, le groupe de 
parametres caracteristiques comprend la concentration de chacun des composes 
20 caracteristiques appartenant au groupe forme de l'acide gluconique, de l'ethanal, 
de Tacetate d'ethyle, de 1'arabitol, du mannitol, du sorbitol, du 2,3 - butanediol, du 
methyl - 3 butanol - 1, du glycerol, du myoinositol et de l'acetate d'isoamyle. 
Ainsi, on determine et on enregistre des valeurs d'etalonnage pour ces parametres 
caracteristiques que Ton evalue par calcul pour chaque composition de 
25 vinification a analyser. 

Avantageusement et selon 1'invention, les criteres 
spectroscopiques sont choisis pour permettre d'evaluer chaque parametre 
caracteristique dans une composition de vinification a partir d'un spectre 
d'absorption dans le proche et le moyen infrarouge, et on realise le spectre 
30 continu de chaque composition de vinification a analyser dans le proche et le 
moyen infrarouge. 
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Avantageusement et selon I'invention, on realise ledit 
spectre continu par spectroscopic interferometrique par transformee de Fourier, 

Avantageusement et selon I'invention, on calcule 
automatiquement au moins un indice de qualite objectif de la composition de 
5 vinification selon une fonction de ladite valeur evaluee d'au moins un parametre 
caracteristique pour la composition de vinification a analyser. Avantageusement 
et selon Tinvention, la fonction est une fonction polynomiale. 

Avantageusement et selon Tinvention, on calcule : 

- un premier indice de qualite representatif de l'attaque de 
10 la recolte par Botrytis cinerea, au moins en fonction de la valeur des 

concentrations en acide gluconique, en mannitol et en sorbitol evaluees a partir 
du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un deuxieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les levures, au moins en fonction de la valeur des concentrations en ethanal, 

15 en acetate d'ethyle, en arabitol, en 2,3 - butanediol, en methyl - 3 butanol — 1, en 
glycerol, et en acetate d'isoamyle evaluees a partir du spectre continu par 
application des criteres spectroscopiques, 

- un troisieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les bacteries acetiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 

20 en acide acetique, en acetate d'ethyle et en 2,3 - butanediol evaluees a partir du 
spectre continu continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un quatrieme indice de qualite representatif de Tattaque 
par les bacteries lactiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 
en acide lactique, en mannitol et en 2,3 - butanediol, evaluees a partir du spectre 

25 continu par application des criteres spectroscopiques, 

- et un cinquieme indice de qualite representatif de la 
fennentescibilite, au moins en fonction de la valeur de la concentration en 
myoinositol. 

Avantageusement et selon Tinvention, on evalue chaque 
30 parametre caracteristique et on calcule chaque indice de qualite par calcul 
informatique immediatement apres avoir effectue Tetape d'analyse 
spectroscopique. 



WO 01/14857 



5 



PCT/DK00/00455 



Avantageusement et selon l'invention, les criteres 
spectroscopiques comprennent pour chaque parametre caracteristique, pour une 
selection d'un nombre entier N de bandes spectrales ai de longueurs d'ondes 
predeterminees, la valeur de la densite spectrale de luminescence Li dudit spectre 
5 continu, et on calcule une valeur V p du parametre caracteristique selon la 
formule : 

Vp = Bo + £ Ki Li 

i-l 

ou Bo et Ki sont des coefficients predetermines. Avantageusement et selon 
l'invention, N est compris entre 5 et 30 - notamment de l'ordre de 15 
10 Avantageusement et selon l'invention, le groupe de 

parametres caracteristiques comprend en outre le titre alcoometrique volumique ; 
la teneur totale en sucres ; Tacidite totale ; le pH ; la concentration en acide 
acetique; la concentration en acide malique ; la concentration en acide tartrique ; 
la concentration en acide lactique ; la teneur en composes phenoliques. Ainsi, on 
15 determine et on enregistre des valeurs d'etalonnage pour ces parametres 
caracteristiques que Ton evalue par calcul pour chaque composition de 
vinification a analyser. Ces parametres caracteristiques peuvent done aussi etre 
utilises et evalues pour determiner un ou plusieurs indices de qualite. 

L'invention s'etend aussi a un dispositif de raise en asuvre 
20 d'un procede selon Tinvention. 

L'invention. concerne done vm dispositif d 1 analyse 
qualitative objective des compositions liquides de vinification, caracterise en ce 
qu'il comprend : 

- des moyens de memorisation dans lesquels sont 
25 enregistrees des valeurs d'etalonnage de criteres spectroscopiques pour un groupe 
de parametres caracteristiques susceptibles de caracteriser la qualite d'une 
composition de vinification a analyser, ce groupe comprenant les concentrations 
dans la composition de vinification de composes caracteristiques choisis parmi 
au rnoins un compose forme par Botrytis cinerea, au moins un compose forme 
30 par les levures, au moins un compose forme par les bacteries acetiques, et au 
moins un compose forme par les bacteries lactiques, lesdits crit&res 
spectroscopiques etant choisis pour chaque parametre caracteristique pour 
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permettre d'evaluer le parametre caracteristique dans une composition de 
vitrification a partir d'un spectre d'absorption dans Tinfrarouge pouvant etre 
realise sur un echantillon de cette composition de vinification, 

- des moyens d'analyse spectroscopique aptes a 
5 recueillir un echantillon de composition de vinification et a realiser un spectre 

continu d'absorption dans I'infrarouge de cet echantillon, 

- des moyens de calcul adaptes pour appliquer les 
criteres spectroscopiques de chaque parametre caracteristique audit spectre 
continu et pour evaluer par calcul automatique la valeur de ce parametre 

10 caracteristique dans la composition de vinification. 

Avantageusement et selon l'invention, le groupe de 
parametres caracteristiques comprend la concentration de chacun des composes 
caracteristiques appartenant au groupe forme de l'acide gluconique, de l'ethanal, 
de Tacetate d'ethyle, de l'arabitol, du mannitol, du sorbitol, du 2,3 - butanediol, du 
15 methyl - 3 butanol - 1, du glycerol, du mesoinositol, et de l'acetate d'isoamyle. 
Des valeurs d'etalonnage de ces concentrations sont done enregistrees dans les 
moyens de memorisation, et les moyens de calcul sont adaptes pour evaluer la 
valeur de ces parametres caracteristiques. 

Avantageusement et selon l'invention, les criteres de 
20 selection sont choisis pour chaque parametre caracteristique pour permettre 
d'evaluer le parametre caracteristique dans une composition de vinification a 
partir d'un spectre d'absorption dans le proche et le moyen infrarouge, et les 
moyens d'analyse spectroscopique sont adaptes pour rdaliser des spectres 
continus d'absorption dans le proche et le moyen infrarouge. Avantageusement et 
25 selon l'invention, les moyens d'analyse spectroscopique comprennent un 
spectrometre interferometrique par transformee de Fourier. 

Avantageusement et selon Tinvention, les moyens de calcul 
sont adaptes pour calculer automatiquement au moins un indice de qualite 
objectif de la composition de vinification selon une fonction de ladite valeur 
30 evaluee d'au moins un paramfetre caracteristique pour la composition de 
vinification a analyser. Avantageusement et selon Tinvention, la fonction est une 
fonction polynomials 
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Avantageusement et selon I'invention, les moyens de calcul 
sont adaptes pour calculer : 

- un premier indice de qualite representatif de Vattaque de 
la recolte par Botrytis cinerea, au moins en fonction de la valeur des 

5 concentrations en acide gluconique, en mannitol et en sorbitol evaluees a partir 
du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un deuxieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les levures, au moins en fonction de la valeur des concentrations en ethanal, 
en acetate dethyle, en arabitol, en 2,3 - butanediol, en methyl - 3 butanol - 1, en 

10 glycerol, et en acetate d'isoamyle evaluees a partir du spectre continu par 
application des criteres spectroscopiques, 

- un troisieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les bacteries acetiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 
en acide acetique, en acetate d'ethyle et en 2, 3 - butanediol evaluees a partir du 

15 spectre continu obtenu par application des criteres spectroscopiques, 

- un quatrieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les bacteries lactiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 
en acide lactique, en mannitol et en 2,3 - butanediol, evaluees a partir du spectre 
continu par application des criteres spectroscopiques 

20 - et un cinquieme indice de qualite representatif de la 

fermentescibilite, au moins en fonction de la valeur de la concentration en 
mesoinositoi. 

Avantageusement et selon invention, les moyens de calcul 
sont adaptes pour evaluer chaque parametre caracteristique et calculer chaque 

25 indice de qualite par calcul infonnatique immediatement apres la realisation du 
spectre continu par les moyens danalyse spectroscopique, et pour delivrer les 
resultats de ces calculs a des moyens de lecture par un utilisateur. 
Avantageusement et selon Tinvention, les moyens de lecture comprennent des 
moyens d'impression d'un rapport de resultats. 

30 Avantageusement, un dispositif selon Tinvention est 

caracterise en ce que pour chaque parametre caracteristique, les valeurs 
d'etalonnage comprennent un nombre entier N de bandes spectrales oi de 
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longueurs d'ondes predeterminees, et des coefficients Ki et Bo, et en ce que les 
moyens de calcul sont adaptes pour calculer une valeur V P du parametre 
caracteristique a partir des valeurs de densite spectrale de luminescence Li dudit 
spectre continu obtenues pour les N bandes spectrales cii, selon la formule : 

N 

5 Vp = Bo + Ki Li 

Avantageusement et selon l'invention, N est compris entre 
5 et 30, notamment de I'ordre de 15. 

Avantageusement et selon Tinvention, le groupe de 
parametres caracteristiques comprend en outre le titre alcoometrique volumique ; 
10 la teneur totale en sucres ; l'acidite totale ; le pH ; la concentration en acide 
acetique ; la concentration en acide malique ; la concentration en acide tartrique ; 
la concentration en acide lactique ; la teneur en composes phenoliques. Des 
valeurs d'etalonnage de ces concentrations sont done enregistrees dans les 
moyens de memorisation, et les moyens de calcul sont adaptes pour evaluer la 
15 valeur de ces parametres caracteristiques. 

L'invention concerne aussi un procede et un dispositif 
caracterises en combinaison par tout ou partie des caracteristiques mentionnees 
ci-dessus ou ci-apres. 

Dans un procede selon Tinvention, l'etape prealable de 
20 configuration et de calibration est rdalisee une fois pour toutes, par exemple en 
usine lors de la fabrication du dispositif selon Tinvention. Ensuite, l'analyse de 
chaque composition de vinification est obtenue en une seule etape automatique, 
simple et rapide. 

L f invention permet ainsi d'obtenir de fa9on simple, rapide, 
25 fiable, objective et automatique un analyse d'une composition de vinification. II 
est a noter en particulier que les inventeurs ont determine que parmi la multitude 
des differents composes rentrant dans la composition des compositions de 
vinification, les parametres caracteristiques choisis dans un procede selon 
Tinvention sont specifiques d*un indice de qualite, et peuvent etre doses en 
30 pratique par spectroscopic infrarouge a partir d'un spectre continu de fagon 
significative et pertinente, notamment par spectrometrie interferometrique par 
transformee de Fourier. 
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L'inventeur a aussi determine que cette technologie, bien 
qu'a priori xonsideree comme Tune des plus complexes dans le domaine de la 
spectroscopic, notamment parce qu'elle necessite normaiement la realisation 
detalonnages, de reglages et calculs lourds et complexes, peut en fait fournir des 

5 resultats rapides et precis lorsqu'elle est appliquee a une composition de 
vinification. En particulier, bien qu'a priori beaucoup plus lourde et complexe 
que l'utilisation du spectrophotometre a 19 longueurs d'ondes distinctes 
anterieurement proposee, il s'avere que Tinvention permet au contraire apres 
configuration et calibration de fournir une analyse complete objective fiable et 

10 rapide. Linyenteur a en outre determine qu'il est possible de fournir directement 
les resultats sous forme synthetisee et simplifiee en quelques indices de qualite 
facilement interpretes par les professionnels de la vinification. 

D'autres buts, avantages et caracteristiques de Tinvention 
apparaitront a la lecture des exemples de la description qui suit qui se refere aux 

15 figures annexees dans lesquelles : 

- la figure 1 est un schema dun dispositif selon 

l'invention, 

- la figure 2 est un organigramme schematique dun 
proced6 selon Tinvention. 

20 La figure 1 represente un dispositif selon I'invention, 

comprenant une aiguille 1 de prelevement d^ echantillon de composition 
liquide de vinification dont on souhaite realiser une analyse qualitative objective. 
Cette aiguille de prelevement 1 est reliee a des moyens de filtrage 2 et a des 
moyens de pompage 3 dune quantite predeterminee de composition liquide de 
25 vinification formant l'echantillon a analyser, permettant dalimenter cet 
echantillon dans une cellule 4 danalyse spectroscopique. Les moyens 3 de 
pompage sont motorises et commandes de fa?on automatique pour prelever la 
quantite predeterminee de composition liquide de vinification et la maintenir 
dans la cellule 4 pendant une duree adaptee pour permettre la realisation d'un 
30 spectre continu d'absorption dans rinfirarouge de rechantillon present dans la 
cellule 4. Ces moyens 3 de pompage peuvent etre realises de toute fa^on connue 
a paxtir dun automate de commande, d'un ou plusieurs moteurs electriques et de 
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pompes, notaroment de pompes peristaltiques. Une pompe peut etre prevue a 
1'amont de la cellule 4 pour introduire l'echantillon dans cette cellule 4, et une 
autre pompe peut etre prevue a Taval de la cellule 4 pour evacuer Techantillon 
apres analyse hors de la cellule 4 vers une sortie de decharge 5, comme 
5 represents sur la figure 1 . 

Le dispositif selon l'invention, comprend egalement un 
spectrometre interferometrique par transformee de Fourier 6 adapte pour realiser 
un spectre continu d'absorption dans Tinfrarouge - notanunent dans le proche ou 
le moyen infrarouge c'est-a-dire pour des longueurs d'ondes comprises 800 nm et 
10 15 000 nm — de l'echantillon present dans la cellule 4. Un tel spectrometre 
interferometrique par transformee de Fourier fournissant un spectre continu dans 
le proche ou le moyen infrarouge est connu en lui-meme. On peut notamment 
titer le spectrometre FT 120 commercialise par la societe FOSS FRANCE SA 
(Nanterre, France). Un tel interferometre est de fonctionnement entierement 
is automatique et incorpore des moyens de calcul par .transformation de Fourier du 
spectre continu a partir de l'interferogramme realise, et des logiciels 
d' exploitation des donnees. En outre, ces moyens de calcul sont adaptes pour 
fournir les resultats du spectre continu sous forme de donnees numeriques qui 
peuvent etre directement adressees a des moyens 7 de calcul informatique a 
20 microprocesseur du dispositif selon rinvention. 

Ces moyens 7 de calcul informatique sont adaptes et 
programmes de fa^on a effectuer les differents calculs dW procede selon 
Tinvention. Une memoire de masse 8 tel qu'un disque dur et/ou un lecteur de 
disques ou de disquettes, est associee axix moyens 7 de calcul informatique qui 
25 comprennent, par ailleurs, Tensemble des composants electroniques et des 
differents peripheriques traditionnels necessaires a leur fonctionnement, qui ne 
sont pas representes sur la fig\u:e 1. 

Dans la memoire de masse 8, sont enregistrees des valeurs 
d'etalonnage de criteres spectroscopiques pour un groupe de parametres 
30 caracteristiques susceptibles de caracteriser la qualite d'une composition de 
vinification a analyser, ce groupe comprenant la concentration dans la 
composition de vinification de composes caracteristiques choisis parmi au morns 
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un compose forme par Botrytis cinerea, au moins un compose forme par ies 
levures, atu moins un compose forme par les bacteries acetiques, et au moins un 
compose forme par les bacteries lactiques, lesdits criteres spectroscopiques etant 
choisis pour chaque parametre caracteristique pour permettre d'evaluer le 

5 parametre caracteristique dans une composition de vinification a partir d'un 
spectre d'absorption dans Tinfrarouge pouvant etre realise sur un echantillon de 
cette composition de vinification. 

En outre, les moyens 7 de calcul informatique sont adaptes 
pour appliquer chaque critere spectroscopique de chaque parametre 

10 caracteristique au spectre continu elabore par le spectrometre interferometrique 
6, et pour evaluer par calcul automatique la valeur du parametre caracteristique 
dans la composition de vinification placee dans la cellule 4. 

En particulier, pour chaque parametre caracteristique, les 

valeurs d'etalonnage memorisees dans la memoire de masse 8 comprennent des 

15 coefficients Ki a appliquer sur les valeurs de densite spectrale de luminescence 

Li du spectre continu obtenues pour differentes bandes spectrales oi de longueurs 

d'ondes predetenrrinees. Et les moyens 7 de calcul informatique, calculent la 

valeur V p du parametre caracteristique selon la formule : Y p = Bo + ^ Ki Li, ou 

N est le nombre entier de bandes spectrales oi retenu, qui est avantageusement 

20 compris entre 5 et 30 - notamment de Tordre de 15 

Les differentes valeurs d'etalonnage sont etablies pour 

chaque parametre caracteristique a partir ^une analyse statistique d'un grand de 

nombre de compositions de vinification etalons connues dans lesquelles la valeur 

reelle du paramfetre caracteristique est connue, par exemple prealablement 

25 determinee par ajouts doses ou mesure physico-chimique en laboratoire. La 
correlation statistique entre les spectres continus obtenus pour les differentes 
compositions de vinification et les valeurs xeelles connues de chaque parametre 
caracteristique pennettant de determiner les differents coefficients Ki peut etre 
effectuee a partir d'un calcul statistique effectue a l'aide d'un logiciel de calcul 

30 statistique connu, notamment un logiciel de statistique spectroscopique tel que 
commercialise par la societe FOSS FRANCE SA (Nanterre, France). 
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II est a noter que l'inventeur a determine qu'a partir d'un 
certain nombre de compositions de vinification etalons issus des principaux 
cepages (notamment Chardonnet, Cabernet, Sauvignon, Merlot, Carignan, 
Syrah...), et avec differentes qualites sanitaires et de maturite, on arrive a obtenir 
5 un etalonnage quasiment universel apte a permettre revaluation des parametres 
caracteristiques pour toute composition de vinification avec une bonne fiabilite. 

Mais, le choix, le nombre et les caracteristiques (origine, 
cepages, methodes de vinification...) des compositions de vinifications etalons 
peuvent aussi etre adaptes, selon les memes caracteristiques (origine, cepages, 
10 methodes de vinification...) des compositions de vinification a analyser pour 
optimiser Tetalonnage. Par exemple, il est possible de completer Tetalonnage 
initial a Taide des compositions de vinification etalons provenant d'une meme 
region viticole que celle des compositions de vinification a analyser. 

Les moyens 7 de calcul sont adaptes pour calculer 
15 automatiquement egalement au moins un indice de qualite objective de la 
composition de vinification selon une fonction de la valeur d T au moins un 
parametre caract6ristique. Plus particulierement selon rinvention, les moyens 7 
de calcul sont adaptes pour calculer : 

- un premier indice de qualite Qi representatif de Tattaque 
20 de la recolte par Botrytis cinerea, au moins en fonction de la valeur des 
concentrations en acide gluconique, en mannitol et en sorbitol evaluees a partir 
du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 

un deuxieme indice de qualite Q 2 representatif de 
l'attaque par les levures, au moins en fonction de la valeur des concentrations en 
25 ethanal, en acetate d'ethyle, en arabitol, en 2,3 - butanediol, en methyl - 3 
butanol - 1, en glycerol, et en acetate d'isoamyle evaluees a partir du spectre 
continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un troisieme indice de qualite Q 3 representatif de 
l'attaque par les bacteries acetiques, au moins en fonction de la valeur des 
30 concentrations en acide acetique, en acetate d'ethyle, et en 2,3 - butanediol 
evaluees a partir du spectre continu obtenu par application des criteres 
spectroscopiques, 
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- un quatrieme indice de qualite Q 4 representatif de 
l'attaque par les bacteries lactiques, au moins en fonction de la valeur des 
concentrations en acide lactique, en mannitol, et en 2,3 - butanediol, evaluees a 
partir du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 
5 - et un cinquieme indice de qualite Q 5 representatif de la 

fermentescibilite, au moins en fonction de la valeur de la concentration en 
mesoinositoL 

Plus particulierement, chaque indice de qualite Qj est 
calcule comme une fonction polynomiale des differents parametres 
10 caracteristiques. En outre un ou plusieurs autre(s) indice(s) de qualite generate 
peut (peuvent) etre elabore(s) a partir du titre alcoometrique volumique, de la 
teneur totale en sucres, de l'acide totale, du pH, de la concentration en acide 
malique et en acide tartrique, et de la teneur en composes phenoliques. 

Les moyens 7 de calcul sont avantageusement adaptes pour 
15 evaluer chaque parametre caracteristique et pour calculer automatiquement 
chaque indice de qualite Qj par calcul informatique et ce, immediatement apres la 
realisation du spectre continu par le spectrometre interferometrique 6. 

Le choix des differents indices de qualite Qj et leur fonnule 
de calcul a partir des valeurs des parametres caracteristiques peut varier dans une 
20 certaine mesure selon la nature de la composition de vinification (mout et/ou 
vin), ou selon les caracteristiques (origine, cepages, methodes de vinification...) 
des compositions de vinification a analyser. 

Neanmoins, les inventeurs orit determine qu'en pratique, 
des valeurs d'etalonnage pertinentes des differents parametres caracteristiques 
25 mentionnes ci-dessus peuvent etre definies avec un nombre entier N de longueurs 
d'ondes compris entre 5 et 30 - notamment de l'ordre de 15 - permettant de 
calculer les memes indices de qualite Q avec les memes fonnules de calcul qui 
restent valables pour la majorite des mouts et des vins pouvant etre rencontres. 

En pratique, le caractere general du calcul depend du 
30 nombre des echantillons de compositions de vinification qui ont ete utilises pour 
elaborer par voie statistique les valeurs d'etalonnage, et de la finesse des criteres 
spectroscopiques utilises, c'est-a-dire notamment du nombre de longueurs 
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d'ondes utilise pour chaque parametre. Ce nombre de longueurs d ! ondes N peut 
varier d'un parametre a i'autre, ou, au contraire, etre le meme pour tous les 
parametres caracteristiques. Plus il est eleve, plus les calculs informatiques 
ulterieurs a effectuer sur le spectre contimi sont longs. 
5 Avec les moyens actuels informatiques, il a ete determine 

qu'avec un nombre N = 15, pour les differents parametres caracteristiques 
mentionnes ci-dessus, il est possible d'obtenir des resultats d'indices de qualite en 
moins d'une minute. 

Les differentes valeurs d'etalonnage Ki et Bo, peuvent etre 
10 determinees statistiquement, soit par une regression lineaire multiple, soit, de 
preference, par un calcul de type PLS ("Partial least square"). Les valeurs 
d'etalonnage peuvent egalement comprendre des corrections de pente et 
d'ordonnee a l'origine initiale, c'est-a-dire des constantes a a et p a appliquer a la 
valeur V p mentionnee ci-dessus, selon chaque parametre caracteristique, selon la 
15 formule a. V p 4- p, ces constantes a et [3 variant d'un appareil a I'autre, 
notamment pour compenser les derives propres a chaque spectrometre 
interferometrique 6. Les indices de qualite sont alors calcules a partir des valeurs 
corrigees a. V p +p. 

Les resultats de Tanalyse sont communiques par les moyens 
20 7 de calcul infonnatique a une interface utilisateur 9 comprenant des moyens 10 
de lecture qui comportent des moyens d'impression d'un rapport de resultats et/ou 
un ecran d'affichage. De preference, les resultats sont communiques sous la 
forme d'une liste des differents indices de qualite Qj calcules. De preference, le 
rapport indique egalement la date et/ou Theure de Tanaiyse et les informations 
25 ^identification de Techantillon de composition de vinification analyse. 
L'interface utilisatexir 9 comprend egalement avantageusement un bouton de 
commande 1 1 permettant de lancer le pr&evement de rechantillon par Taiguille 
1, son analyse spectroscopique et le calcul des indices de qualite. 

Le dispositif selon l'invention est particulierement compact, 
30 simple et fiable d'utilisation. II est a noter en particulier que l'ensemble des 
elements decrit ci-dessus a Texception de Taiguille de prelevement 1, et de 
l'interface utilisateur 9 peut etre int6gre a Tinterieiir d'un carter 12 clos. 
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L'utilisateur n'a qu'a placer l'aiguille de prelevement 1 dans 1'echantilloxi contenu 
dans un recipient puis a actionner le bouton de commande 1 1 . Apres une attente 
de quelques secondes, de l'ordre de line a deux minutes maximum, les resultats 
lui sont fournis par les moyens de lecture 10 sous la forme d'une liste des indices 
5 de qualite. 

La figure 2 represente un organigramme d'un procede 
d'analyse selon l'invention. Ce procede comprend une etape prealable de 
configuration et de calibration 13 lors de laquelie on prepare le dispositif selon 
Tinvention pour permettre son fonctionnement. Dans cette etape 13 prealable, on 
10 choisit tout d'abord les differentes parametres caracteristiques utilises pour 
caracteriser la qualite d'une composition de vinification qui doit etre analysee 
ulterieurement. Ces parametres caracteristiques sont ceux qui ont ete mentionnes 
ci-dessus. Pour chaque parametre caracteristique, on choisit les N bandes 
spectrales ai, et on determine par calcul statistique les differentes valeurs 
15 d'etalonnage Ki, Bo pour les differentes bandes spectrales di, et ce en procedant a 
l'analyse d'une multitude de compositions de vinification dont on connait par 
ailleurs les valeurs desdits parametres caracteristiques. Ce calcul statistique 
prealable est effectue lors de Tetape 14. Lors de Tetape subsequente 15 on 
memorise les differentes valeurs d'etalonnage ai, Ki et Bo dans la memoire de 
20 masse 8. Une fois cette etape 13 prealable de configuration et calibration 
effectuee, le dispositif est pret a fonctionner, c'est-a-dire qu'il est pret a realiser 
Tanalyse d'une composition de vinification lors de l'etape 16. Lors de cette etape 
16 d'analyse, on realise tout d'abord un prelevement 17 de 1'echantillon, puis on 
elabore 18 le spectre continu de cet echantillon grace au spectrometre 
25 interferometre par transformee de Fourier 6. A partir de ce spectre et des valeurs 
d'etalonnage cri, Ki et Bo memorisees precedemment, on calcule ensuite lors de 
l'etape 19 les differentes valeurs V p des differents parametres caracteristiques 
pour les differentes bandes spectrales ai. On calcule ensuite lors de l'etape 20, les 
differents indices de qualite Qj a partir des differentes valeurs V p des parametres 
30 caracteristiques, et on delivre ces indices de qualite aux moyens de lecture 10. 

Exempte : 
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Pour chaque parametre caracteristique, on realise une 
gamme de plusieurs echantillons, a partir de mouts ou de vins, par ajouts doses 
du compose correspondant a ce parametre caracteristique. Les eciantillons 
realises, servent ensuite pour realiser l'etape prealable de configuration et de 
5 calibration d*un dispositif selon Tinvention. Les differentes analyses 
spectroscopiques sont realisees par le spectrometre interferometre FT 120 de la 
societe FOSS FRANCE SA, et les calculs statistiques par les logiciels d'analyse 
statistique de spectre commercialises avec cet appareil. 

Les tableaux suivants donnent des longueurs d'ondes (en 
10 nombre de pin) delimitant les bandes spectrales ai et les coefficients Ki et Bo 
d'etalonnage pour les bandes spectrales ai, obtenues avec les echantillons en 
ajouts doses pour chaque parametre caracteristique. Les coefficients a et [J de 
correction correspondant a l'appareil utilise sont aussi donnes. 

Les tableaux donnent aussi les taux de discrimination des 
15 concentrations obtenus avec le nombre de bandes spectrales ai utilise. 

En outre, les memes echantillons sont utilises a nouveau 
pour evaluer selon Tinvention leurs concentrations respectives en compose 
correspondant du parametre caracteristique. Les essais sont doubles. On compare 
les valeurs obtenues aux valeurs correspondant aux ajouts doses realises dans 
20 chaque echantillon, qui sont des valeurs theoriques. Avec ces valeurs, on obtient 
un ecart type calcule ETC, et un coefficient de correlation R 2 egalement donnes 
dans chaque tableau. 

Les memes essais sont effectues de fa9on semblable pour 
Tethanal, Tarabitol, le methyl - 3 butanol - 1, Tacetate d ! isoamyle, le glycerol le 
25 2,3 butanediol, Tacetate d'ethyle, le mannitol, le sorbitol, Tacide gluconique, et le 
mesoinositol. 

Les memes resultats peuvent etre aussi obtenus avec l'acide 
lactique, l'acide malique, l'acide tartrique, le glucose et le fructose, l'acidite totale, 
le pH, Tacide acetique, la teneur alcoometrique toteile et la teneur en composes 
30 phenoliques. 
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ETHAN AL 


ai 


DE 


A 


Ki 


a 1 


445 


445 


K 1 


102675.16746 


o2 


451 


451 


K2 


-123721.54770 


a3 


375 


375 


K3 


- 42146.44657 


a4 


359 


360 


K4 


- 14287.71152 


c5 


308 


309 


K5 


- 28381.96828 


a6 


294 


295 


K6 


83899.61893 


o7 


557 


557 


K7 


42104.33149 


08 


263 


272 


K8 


- 16677.82213 


a9 


400 


400 


K9 


32694.87756 


a 10 


283 


284 


K 10 


25078.21399 


(Til 


500 


503 


K 11 


54137.67301 


cr 12 


390 


394 


K12 


-21740.48588 


a 13 


742 


742 


K13 


14944.19251 


a 14 


299 


300 


K14 


-41194.49975 


Taux de discrimination = 97.78 % 
Bo= -830.25865 
a- 1 

b = o 

Nombre d'echantillons = 89 
Concentration variant de 0 a 1000 mg/1 
ETC = 38.4492 
R 2 = 0.9822 



L'ethanal non present initialement dans les mouts est forme 
5 specifiquement par les levures. II permet de detecter la presence de levures et un 
debut de fermentation et peut etre utilise dans Tindice de qualite Q 2 . 
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ARABITOL 


cri 




A 

t\. 


Ki 


la 1 


A A ^ 


AAA 


K. 1 


5W 11.1 o4z 1 


o2 


374 


374 


K.2 


- 51783.46396 


o3 


448 


457 


K3 


- 122987.87178 


a4 


358 


358 


K4 


-93391.60145 


o5 


353 


353 


K5 


32028.99373 


a6 


307 


307 


K6 


13702.96397 


o7 


295 


295 


K7 


53867.88537 


08 


562 


563 


K8 


36605.77772 


ct9 


301 


302 


K9 


- 81872.88535 


a 10 


330 


332 


K 10 


105552.06113 


all 


400 


400 


Kll 


46749.66484 


a 12 


269 


269 


K 12 


- 5973.89318 


a 13 


393 


393 


K 13 


- 39254.22277 


a 14 


382 


382 


K 14 


78489.74000 


a 15 


377 


378 


K 15 


- 53786.09915 


a 16 


768 


768 


K16 


4573.32521 


a 17 


250 


252 


K 17 


3159.98168 


a 18 


290 


290 


K 18 


13594.96085 


|al9 


384 


384 


K19 


-46051.52112 


a 20 


371 


371 


K20 


45257.05498 


I Taux de discrimination = 94.21 % 
Bo = 23.67991 
a = 1,0006 
0 = 0,4956 

Norabre d'echantillons = 89 
Concentration variant de 0 a 350 mg/1 
ETC = 19.7440 
R 2 = 0.9593 



Uarabitol presente les memes proprietes que Tethanal, et 
peut etre utilise dans le calcul de l'indice de qualite Q 2 . 
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METHYL -3 - BUTANOL 1 


ai 


DE 


A 


Ki 


a 1 


445 


445 


K 1 


37001.13793 


a2 


451 


451 


K2 


-31825.73760 




740 


740 


K 3 


- 11537.90703 




359 


360 


V A 




a 5 






IV 5 




a 6 


inn 




K6 


- 10792.87694 


a7 


566 


568 


K7 


12235.25346 


ct8 


379 


379 


K8 


-2020.95509 


cr9 


271 


271 


K9 


-3134.44842 


<j 10 


393 


393 


K10 


- 8172.41484 


a 11 


399 


400 


Kll 


- 6272.69448 


a 12 


502 


502 


K12 


16729.91741 


a 13 


265 


266 


K13 


- 1885.60801 


a 14 


283 


283 


K 14 


6328.39641 


cj 15 


326 


326 


K15 


-22107.92011 


Taux de discrimination = 97.28% 
Bo = -308.18771 
a= 1 

p = o 

Nombre d'echantillons = 96 
Concentration variant de 0 a 400 mg/1 
ETC = 19.4254 
R 3 = 0.9714 



Le methyl - 3 — butanol 1 presente sensiblement les memes 
proprietes que l'ethanal, et peut etre utilise dans le calcul de l'indice de qualite Q 2 . 
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ACETATE D'ISOAMYLE 


O 1 


DE 


A 


Ki 


rr 1 


445 


446 


K" 1 

CV 1 


8869 55722 

OOU7.JJ / 




jj i 


JJX 


K. 1 




cr 3 


33 1 


1 1 1 
55 1 


K 3 


16284.72853 


a4 


358 


358 


K4 


- 13187.74050 


ct5 


451 


451 


K5 


- 18796.27131 


ct6 


378 


379 


K6 


- 18948.30736 


al 


294 


295 


K7 


13557.03424 


c8 


567 


567 


K8 


-8980.89314 


ct9 


301 


302 


K9 


- 13349.49570 


a 10 


308 


309 


K10 


2551.18673 


a 11 


398 


398 


Kll 


- 7997.38660 


a 12 


683 


683 


K12 


-2168.91044 


a 13 


385 


385 


K 13 


2529.67798 


a 14 


393 


393 


K14 


- 10198.64556 


a 15 


281 


281 


K15 


- 1074.13624 


a 16 


354 


354 


K16 


12906.05284 


17 


270 


270 


K17 


- 822.14254 


a 18 


253 


253 


K18 


2550.37446 


cj 19 


256 


256 


K19 


- 2670.03048 


a 20 


250 


250 


K20 


1499.44706 


Taux de discrimination = 90.67 % 

Bo =93.23514 

a=l 

p = o 

Norabre d'echantillons = 98 
Concentration variant de 0 a 100 mg/l 
ETC = 8.0368 
R 2 = 0.9185 



L'acetate d'isoamyle presente les memes proprietes que 
I'ethanal, et peut etre utilise dans le calcul de Tindice de qualite Q 2 . 
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GLYCEROL 


ai 


DE 


A 


Ki 


a 1 


447 


447 


K 1 


-51.35261 


a 2 


302 


302 


K2 


-50.58692 


a3 


366 


366 


K3 


13.52560 


ct4 


353 


353 


K4 


8.17399 


a5 


393 


396 


K5 


30.39023 


a6 


741 


742 


K6 


49.85179 


ct7 


383 


384 


K7 


110.81504 


a8 


390 


390 


K 8 


254.95298 


ct9 


334 


334 


K9 


141.55803 


a 10 


361 


362 


K 10 


211.46653 


all 


371 


371 


Kll 


219.53447 


a 12 


274 


276 


K12 


- 28.56856 


a 13 


769 


769 


K 13 


- 20.34421 


CT 14 


392 


392 


K14 


- 89.82594 


c 15 


450 


450 


K15 


21.01462 


Taux de discrimination = 97.40% 

Bo = - 2.32923 

a=l 

p = o 

Nombre d'echantillons = 55 
Concentration variant de 0 a 25 000 mg/1 
ETC = 0.0580 
R 2 = 0.9728 



Le glycerol presente les memes proprietes que l'ethanal, et 
peut etre utilise dans le calcul de Findice de qualite Q 2 . 
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2,3 - BUTANEDIOL 


oi 


DE 


A 


Ki 


a 1 


446 


446 


K 1 


- 61624.13783 


a2 


566 


567 


K2 


115022.21030 


ct3 


358 


358 


K3 


315082.03317 


a4 


295 


295 


K4 


-25522.71367 


o5 


311 


311 


K5 


- 61376.66922 


ct6 


352 


354 


K6 


- 188041.60059 


o7 


450 


452 


K7 


108380.73874 


c8 


400 


400 


K8 


- 59989.91275 


a9 


738 


739 


K9 


- 99409.32842 


a 10 


378 


379 


K10 


256606.18712 


a 11 


264 


264 


Kll 


-31295.02573 


a 12 


258 


260 


K12 


15678.84745 


a 13 


320 


321 


K 13 


- 165106.31604 


CT 14 


331 


333 


K14 


121745.91275 


a 15 


398 


398 


K 15 


11576.64077 


Taux de discrimination = 98.67% 
Bo = 354.21365 
a= 1 

p=o 

Nombre d'echantillons = 96 
Concentration variant de 333 a 1350 mgA 
ETC = 74.6002 
R 2 = 0.9861 



Le 2,3 - butanediol est forme par les levures et les 
bacteries. II peut etre utilise dans le calcul des indices de qualite Q 2 , Q3 et Q 4 . 
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ACETATE D'ETHYLE 





DE 


A 


Ki 


O i 


445 


445 


K 1 


-4022.10920 


CT 2 






K2 


- 65335.82429 


a 3 


740 


740 


K3 


29242.22311 


ct4 


358 


358 


K4 


10502.82006 


ct5 


301 


301 


K5 


-108382.38049 


ct6 


399 


399 


K6 


19933.58344 


a7 


308 


308 


K7 


41565.01236 


a8 


329 


330 


K8 


177242.60253 


ct9 


295 


295 


K9 


33912.39645 


a 10 


391 


391 


K 10 


58902.89916 


a 11 


260 


260 


K 11 


24959.20375 


a 12 


505 


505 


K 12 


-100795.64524 


a 13 


566 


566 


K 13 


41291.76755 


a 14 


269 


270 


K14 


-3775.18718 


a 15 


397 


397 


K 15 


-55403.16130 


a 16 


377 


378 


K16 


-78470.10709 


a 17 


382 


382 


K17 


69763.39685 


a 18 


343 


345 


K18 


-102702.52928 


CT19 


282 


282 


K 19 


-3911.36127 


a 20 


770 


770 


K20 


i -10660.03193 



Taux de discrimination = 96.1 1 % 
Bo= 1302.08571 
a= 1 



p = o 

Nombre d'echantillons =98 
Concentration variant de 0 a 500 mg/1 
ETC =26.9794 

lR 2 = 0.9608 

L'acetate d'ethyle non present initialement dans les mouts 

est forme specifiquement par les bacteries acetiques et certaines levures. II peut 

etre utilise dans le calcul des indices de qualite Q 2 et Q 3 . 
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MANNITOL 


oi 


DE 


A 


Ki 


rr 1 

vJ 1 


446 


446 


K 1 


-3179 89056 


CT Z 


566 


567 


JS. z 


5001 3R57R 

J \J\J l .JOJZO 


a 3 


J JO 




K 3 




a4 


295 


one 

295 


K4 


-1886.50039 


a5 


311 


311 


K5 


-3637.02250 


a6 


352 


354 


K6 


-10007.26393 


ct7 


451 


451 


K7 


5416.46202 


a8 


400 


400 


K8 


-2785.76190 


o9 


738 


739 


K9 


-6745.93770 


a 10 


378 


379 


K 10 


12399.78063 


a 11 


264 


264 


K 11 


-1173.32860 


a 12 


257 


260 


K12 


919.95926 


a 13 


321 


321 


K13 


-7657.43606 


a 14 


331 


332 


K14 


6569.68872 


a 15 


762 


763 


K15 


1477.56746 


Taux de discrimination = 98.70% 
Bo = 52.25987 
a= 1 

p = o 

Nombre d'echantillons = 98 
Concentration variant de 90 a 750 mg/1 
ETC =3.7352 
R 2 - 0.9859 



Le mannitol est forme specifiquement par les bacteries 
lactiques et Botrytis cinerea. II peut etre utilise dans le calcul de Qi et Q 2 . 

5 
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SORBITOL 




DE 


A 


Ki 


rr \ 

O i 


iJOJ 


1 "^fiS 

1 JvJJ 


V 1 


- 1 /U /Oj .7ZO0 / 


a 2 


1 T)A 


1 "7T/1 
J. 


K 2 


-74236.87161 


a 3 


1516 


1520 


K3 


17284.26311 


a4 


1388 


1388 


K4 


160555.50077 


05 


1165 


1165 


K5 


-285759.08492 


06 


1986 


1986 


K6 


25471.99288 


ct7 


1404 


1415 


K7 


286285.44757 


a8 


1057 


1057 


K8 


11876.72404 


a9 


2881 


2881 


K9 


-505.86779 


a 10 


1037 


1037 


K10 


-10572.17495 


a 11 


1446 


1446 


Kll 


-152242.11656 


a 12 


1222 


1222 


K 12 


180946.67117 


a 13 


1496 


1496 


K13 


134293.16678 


a 14 


1523 


1527 


K14 


-137429.76254 


C7 15 


964 


964 


K15 


6861.61554 


Taux de discrimination = 88.50% 
Bo =2852.12225 
a =0,9993 
P = 0,6461 

Nombre d'echanallons = 50 
Concentration variant de 30 a 300 mg/1 
ETC =22.3337 
R 2 = 0.9167 



Le sorbitol est forme specifiquement par Botrytis cinerea et 
peut etre utilise dans le calcul de l'indice de qualite Qj. 
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ACIDE GLUCONIQUE 


ai 


Ub 


A 


Ki 


a 1 


449 


449 


K 1 


27.59437 


a2 


352 


352 


K2 


-494.94507 


a3 


333 


333 


K3 


354.10721 


a4 


294 


294 


K4 


367.10310 


a5 


302 


302 


K5 


-157.88863 


a6 


396 


397 


K6 


-276.03158 


o7 


390 


391 


K7 


-115.88962 


a8 


365 


370 


K8 


2.66976 


a9 


377 


377 


K9 


140.25803 


a 10 


267 


268 


K10 


27.71803 


o 11 


384 


384 


K 11 


51.07514 


a 12 


741 


741 


K 12 


-223.32023 


a 13 


261 


261 


K13 


-67.28365 


a 14 


372 


372 


K14 


-29.43258 


a 15 


364 


364 


K15 


-63.25036 


Taux de discrimination = 99.44 % 
Bo = 347339 
a= 1 

p = o 

Nombre d'echantillons = 98 
Concentration variant de 0 a 8000 mg/l 
ETC = 0.1692 
R 2 = 0.9955 



L'acide gluconique est forme specifiquement par Botrytis 
5 cinerea et peut etre utilise dans le calcul de Tindice de qualite Q x . 
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MESOINOSITOL 


cri 


DE 


A. 


Ki 


o 1 


445 


446 


K. 1 


-51313.80771 


a 2 


450 


450 


K2 


^2575.49224 




740 


740 


K 3 


-52662.13173 


a 4 


D~> O 


358 


t<r 4 


-21329 77085 


a 5 


3U1 




K 5 


-1 /D!7 1 I.jZj lo 


ct6 


399 


399 


K 6 


-91799.02350 


o7 


308 


308 


K7 


24446.66022 


a8 


567 


567 


K8 


-3575.37646 


c9 


331 


331 


K9 


247459.08477 


a 10 


295 


295 


K10 


43222.40578 


all 


390 


390 


Kll 


51560.39057 


a 12 


505 


505 


K12 


-127663.26606 


c 13 


260 


260 


K 13 


49854.22008 


a 14 


269 


269 


K14 


-11978.62572 


a 15 


' 377 


378 


K15 


-59824.90209 


Taux de discrimination = 94.25% 

Bo = 3246.66966 

a=l 

p=o 

Nombre d'ecnaatillons = 96 
Concentration variant de 220 a 730 mg/1 
ETC = 69.1944 
R 2 = 0.9380 



Le mesoinositol est present naturellement dans les mouts et 
est forme par la croissance ievurienne. II peut etre utilise dans le calcul de l'indice 
5 de qualite Q5 de fermentescibilite. 

Cet exemple montre que les differents parametres peuvent 
etre utilises avec une excellente fiabilite pour calculer des indices de qualite 
objectifs des compositions de vinification. Les coefficients de correlation sont 
dans tous les cas superieurs a 0,90 ; et meme dans la plupart des cas, superieurs a 
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0,95, et ce a partir d'un nombre d'echantillons etalons relativement faible. Les 
valeurs de concentrations sont obtenues selon l f invention (a partir du spectre) en 
moins d'une minute pour chaque echantillon, chaque indice de qualite peut par 
exemple etre calcule par la simple somme des valeurs obtenues pour chaque 

5 parametre caracteristique qui le compose, et compare a une valeur de reference 
d'une composition de vinification consideree comme de bonne qualite par la 
theorie ou la pratique oenologique. 

L' invention peut faire l'objet de nombreuses variantes de 
realisation par rapport a la description precedente donnee uniquement a titre non 

10 limitatif. 
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REVENDICATIONS 
1/ - Precede d'analyse qualitative objective des 
compositions liquides de vinification, caracterise en ce que : 

• on realise au prealable une etape (13) de configuration 
5 et de calibration lors de laquelle : 

- on choisit un groupe de parametres 
caracteristiques susceptibles de caracteriser la qualite d'une composition de 
vinification a analyser, et comprenant les concentrations dans la composition de 
vinification de composes caracteristiques choisis parmi au moins un compose 

10 forme par Botrytis cinerea, au moins un compose forme par leslevures, au moins 
un compose forme par les bacteries acetiques, et au moins un compose forme par 
les bacteries lactiques, 

- pour chaque parametre caracteristique, on 
determine et on enregistre des valeurs d'etalonnage (oi, Ki, Bo) de criteres 

15 spectroscopiques choisis pour permettre d'evaluer le parametre caracteristique 
dans une composition de vinification a partir d'un spectre ^absorption dans 
Tinfrarouge pouvant etre realise sur un echantillon de cette composition de 
vinification, 

• pour chaque composition de vinification a analyser : 
20 - on effectue une analyse spectroscopique (17, 18) 

lors de laquelle on realise un spectre continu d'absorption dans rinfrarouge d'un 
echantillon de cette composition de vinification, 

- on applique les criteres spectroscopiques de 
chaque parametre caracteristique audit spectre continu de fapon a evaluer par 
25 calcul automatique (19) la valeur (V p ) de ce parametre caracteristique dans la 
composition de vinification. 

' 2/ - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que 
le groupe de parametres caracteristiques comprend la concentration de chacun 
des composes caracteristiques appartenant au groupe forme de l'acide 
30 gluconique, de l'ethanal, de l'acetate tfethyle, de 1'arabitol, du mannitol, du 
sorbitol, de 2,3 - butanediol, du methyl - 3 butanol - 1, du glycerol, du 
mesoinositol et de Vacetate d'isoamyle. 



WO 01/14857 



30 



PCT/DKOO/00455 



3/ - Procede selon Tune des revendications 1 a 2, caracterise 
en ce qu f dn realise ledit spectre continu par spectroscopie interferometrique par 
transformee de Fourier. 

4/ - Procede selon Tune des revendications 1 a 3, caracterise 
5 en ce que les criteres spectroscopiques sont choisis pour permettre d'evaluer 
chaque parametre caracteristique dans une composition de vinification a partir 
d'un spectre d'absorption dans le proche et le moyen infrarouge, et en ce qu'on 
realise le spectre continu de chaque composition de vinification a analyser dans 
le proche et le moyen infrarouge. 
10 5/ - Procede selon Tune des revendications 1 a 4, caracterise 

en ce qu'on calcule automatiquement au moins un indice de qualite (Qj) objectif 
de la composition de vinification selon une fonction de ladite valeur (V p ) evaluee 
d'au moins un parametre caracteristique pour la composition de vinification a 
analyser. 

15 6/ - Procede selon la revendication 5^ caracterise en ce que 

la fonction est une fonction polynomiale. 

II - Procede selon Tune des revendications 5 ou 6, 
caracterise en ce qu'on calcule : 

- un premier indice de qualite representatif de l'attaque de 
20 la recolte par Botrytis cinerea, au moins en fonction de la valeur des 

concentrations en acide gluconique, en mannitol et en sorbitol evaluees a partir 
du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un deuxieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les levures, au moins en fonction de la valeur des concentrations en ethanal, 

25 en acetate d'ethyle, en arabitol, en 2,3 - butanediol, en methyl - 3 butanol - 1, en 
glycerol, en myoinositol et en acetate tfisoamyle evaluees a partir du spectre 
continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un troisieme indice de qualite representatif de l'attaque 
pax les bacteries acetiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 

30 en acide acetique, en acetate d'ethyle et en 2,3 - butanediol evaluees a partir du 
spectre continu obtenu par application des criteres spectroscopiques, 
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- un quatrieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les bacteries lactiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 
en acide lactique, en mannitol et en 2,3 - butanediol, evaluees a partir du spectre 
continu paT application des criteres spectroscopiques, 
5 - et un cinquieme indice de qualite representatif de la 

ferrnentescibilite, au moins en fonction de la valeur de la concentration en 
mesoinositol. 

8/ - Procede selon Tune des revendications 5 a 7, caracterise 
en ce qu'on evalue chaque parametre caracteristique et on calcule chaque indice 
io de qualite (Qj) par calcul informatique immediatement apres avoir effectue 
l'etape d'analyse spectroscopique. 

9/ - Procede selon Tune des revendications 1 a 8, caracterise 
en ce que les criteres spectroscopiques comprennent pour chaque parametre 
caracteristique, pour une selection d'un nombre entier N de bandes spectrales ai 
15 de longueurs d'ondes predeterminees, la valeur de la densite spectrale de 
luminescence Li dudit spectre continu, et en ce qu f on calcule une valeur V p du 
parametre caracteristique selon la formule : . 

Vp = Bo + ]T Ki Li 
oil Bo et Ki sont des coefficients predetermines. 
20 10/ - Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que 

N est compris entre 5 et 30. 

11/ - Procede selon Tune des revendications 1 a 10, 
caracterise en ce que le groupe de param&res caracteristiques comprend en outre 
le titre alcoometrique volumique ; la teneur totale en sucres ; Tacidite totale ; le 
25 pH ; la concentration en acide acetique; la concentration en acide malique ; la 
concentration en acide tartrique ; la concentration en acide lactique ; la teneur en 
composes phenoliques. 

12/ - Dispositif d'analyse qualitative objective des 
compositions liquides de vinification, caracterise en ce qu ! il comprend : 
30 - des moyens (8) de memorisation dans lesquels sont 

enregistrees des valeurs d'etalonnage (ai, Ki, Bo) de criteres spectroscopiques 
pour un groupe de parametres caracteristiques susceptibles de caracteriser la 
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qualite crime composition de vinification a analyser, ce groupe comprenant les 
concentrations dans la composition de vinification de composes caracteristiques 
choisis parmi au moins un compose forme par Botrytis cinerea, au moins un 
compose forme par les levures, an moins un compose forme par les bacteries 
5 acetiques, et au moins un compose forme par les bacteries lactiques, lesdits 
criteres spectroscopiques etant choisis pour chaque param&tre caracteristique 
pour permettre d'evaluer le parametre caracteristique dans une composition de 
vinification a partir d'un spectre d'absorption dans Tinfrarouge pouvant etre 
realise sur un echantillon de cette composition de vinification, 
io - des moyens (1, 2, 3, 4, 6) d'analyse spectroscopique 

aptes a recueillir un echantillon de composition de vinification et a realiser un 
spectre continu d'absorption dans 1'infrarouge de cet echantillon, 

- des moyens (7) de calcul adaptes pour appliquer les 
criteres spectroscopiques de chaque parametre caracteristique audit spectre 
15 continu et pour evaluer par calcul automatique la valeur (V p ) de ce parametre 
caracteristique dans la composition de vinification. 

13/ - Dispositif selon la revendication 12, caracterise en ce 
que le groupe de parametres caracteristiques comprend la concentration de 
chacun des composes caracteristiques appartenant au groupe forme de l'acide 
20 gluconique, de l'ethanal, de Tacetate d'ethyle, de Varabitol, du mannitol, du 
sorbitol, de 2,3 - butanediol, du methyl - 3 butanol - 1, du glycerol, du 
myoinositol et de l'acetate d'isoamyle. 

14/ - Dispositif selon Tune des revendicationsl2 ou 13, 
caracterise en ce que les moyens d'analyse (1, 2, 3, 4, 6) spectroscopique 
25 comprenne un spectrometre (6) interferometrique par transformee de Fourier. 

15/ - Dispositif selon I'une des revendications 12 a 14, 
caracterise en ce que les criteres de selection etant choisis pour chaque parametre 
caracteristique pour permettre d'evaluer le parametre caracteristique dans une 
composition de vinification a partir d'un spectre d'absorption dans le proche et le 
30 moyen infrarouge, et en ce que les moyens (1, 2, 3, 4, 6) d'analyse 
spectroscopique sont adaptes pour realiser des spectres continus d'absorption 
dans le proche et le moyen infrarouge. 
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16/ - Dispositif selon l'une des revendications 12 a 15, 
caracterise que les moyens (7) de calcul sont adaptes pour calculer 
automatiquement au mo ins un indice de qualite (Qj) objectif de la composition de 
vinification selon une fonction de ladite valeur (V p ) evaluee d'au moins un 
5 parametre caracteristique pour la composition de vinification a analyser. 

17/ - Dispositif selon la revendication 16, caracterise en ce 
que la fonction est une fonction polynomiale. 

18/ - Dispositif selon Tune des revendications 16 ou 17, 
caracterise en ce que les moyens (7) de calcul sont adaptes pour calculer : 
10 - un premier indice de qualite representatif de l'attaque de 

la recolte par Botrytis cinerea, au moins en fonction de la valeur des 
concentrations en acide gluconique, en mannitol et en sorbitol evaluees a partir 
du spectre continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un deuxieme indice de qualite representatif de l'attaque 
15 par les levures, au moins en fonction de la valeur des concentrations en ethanal, 

en acetate d'ethyle, en arabitol, en 2,3 - butanediol, en methyl - 3 butanol - 1, en 
glycerol, en mesoinositol et en acetate d'isoamyle evaluees a partir du spectre 
continu par application des criteres spectroscopiques, 

- un troisieme indice de qualite representatif de l'attaque 
20 par les bacteries acetiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 

en acide acetique, en acetate d'ethyle et en 2,3 - butanediol evaluees a partir du 
spectre continu obtenu par application des criteres spectroscopiques, 

- un quatrieme indice de qualite representatif de l'attaque 
par les bacteries lactiques, au moins en fonction de la valeur des concentrations 

25 en acide lactique, en mannitol et en 2,3 - butanediol, evaluees a partir du spectre 
continu par application des criteres spectroscopiques, 

- et un cinquieme indice de qualite representatif de la 
fermentescibilite, au moins en fonction de la valeur de la concentration en 
mesoinositol. 

30 19/ - Dispositif selon Tune des revendications 16 a 18, 

caracterise en ce que les moyens (7) de calcul sont adaptes pour evaluer chaque 
parametre caracteristique et calculer chaque indice de qualite (Qj) par calcul 
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informatique immediatement apres la realisation du spectre continu par les 
moyens (1, 2, 3, 4, 6) d'analyse spectroscopique, et pour delivrer les resultats de 
ces calculs a des moyens (10) de lecture par un utiiisateur. 

20/ - Dispositif selon la revendication 19, caracterise en ce 
5 que les moyens (10) de lecture comprennent des moyens d'impression d'un 
rapport de resultats. 

21/ - Dispositif selon l^ine des revendications 12 a 20, 
caracterise en ce que pour chaque parametre caracteristique, les valeurs 
d'etalonnage comprennent un nombre entier N de bandes spectrales cri de 
10 longueurs d'ondes predeterminees, et des coefficients Ki et Bo, et en ce que les 
moyens (7) de calcul sont adaptes pour calculer une valeur V P du parametre 
caracteristique a partir des valeurs de densite spectrale de luminescence Li dudit 
spectre continu obtenues pour les N bandes spectrales cri, selon la formule : 

Vp = Bo + Ki Li 

15 22/ - Dispositif selon la revendication 21, caracterise en ce 

que N et compris entre 5 et 30. 

23/ - Dispositif selon Tune des revendications 12 a 22, 

caracterise en ce que le groupe de parametres caracteristiques comprend en outre 

le titre alcoometrique volumique ; la teneur totale en sucres ; Tacidite totale ; le 
20 pH ; la concentration en acide acetique ; la concentration en acide malique; la 

concentration en acide tartrique ; la concentration en acide lactique ; la teneur en 

composes phenoliques. 



WO 01/14857 



PCT/0KOO/OO455 



1/2 




WO 01/14857 



PCT/DKOO/00455 



2/2 



13— 





FiG.2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Internal 7 Application No 

PCT/DK 00/00455 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 G01N21/35 G01N33/14 



According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documentation 

IPC 7 G01N 



searched (classification system followed by classification symbols) 



Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched 



Electronic data base consulted during the international search (name of data base and. where practical, search terms used) 

WPI Data, PAJ, EPO-Internal , INSPEC, FSTA 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category " Citation of document, with indication, where appropriate, ol the relevant passages 



Relevant to daim No. 



A (BP CHEMICALS SNC ;BP 
10 April 1996 (1996-04-10) 
3 - line 5 
page 6, line 56 -page 7, line 21 
claim 1 



EP 0 706 040 
FRANCE (FR)) 
page 2 , 1 i ne 



W0 96 11399 A (BP CHEM INT LTD ;BP OIL INT 
(GB); BAGES SYLVIE (FR); DESCALES BERN) 
18 April 1996 (1996-04-18) 
page 1 , 1 ine 1 - 1 ine 5 
page 2, line 22 - line 33 
page 12, line 23 - line 33 
claim 1 

EP 0 760 479 A (ORBISPHERE LAB) 
5 March 1997 (1997-03-05) 
page 3, 1 ine 33 - 1 ine 41 
claims 1,2,7 

-/- 



1,3-5, 
12,14-16 



1,3-5, 
12,14-16 



1.4,12, 
15 



m 



Further documents are listed in the continuation of box C. 



|)( I Patent family members are listed in 



• Special categories of cited documents : 

"A" document defining the general state of the art which is not 

considered to be of particular relevance 
"E" earlier document but published on or after the international 

filing date 

"L* document which may throw doubts on priority claim(s) or 
which is cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 

'O" document referring to an oral disclosure, use. exhibition or 
other means 

"P" document published prior to the international filing date but 
later than the priority date claimed 



T" later document published after the international filing date 
or priority date and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
invention 

"X" document of particular relevance; the claimed invention 
cannot be considered novel or cannot be considered to 
involve an inventive step when the document is taken alone 

"Y" document of particular relevance: the claimed invention 

cannot be considered to involve an inventive step when the 
document is combined with one or more other such docu- 
ments, such combination being obvious to a person skilled 
in the art. 

document member of the same patent family 



Date of the actual completion of the international search 



8 November 2000 



Oate or mailing of the international search report 



14/11/2000 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office. P.B. 5818 Pa term a an 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (+31-70) 34O-30 16 



Authorized officer 



Krametz, E 



Form PCT/JSA/210 (second she at J (July 1992) 



page 1 of 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Intemadi application No 

PCT/DK 00/00455 



a(Continuatton) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ° Citation of document, with indication, where appropriate, or the relevant passages 



Relevant to c*aim No. 



EP 0 543 722 A (BIO SERAE LAB) 
26 May 1993 (1993-05-26) 
column 7, line 17 - line 36 



1,12 



Form PCT.1SA/210 (continuation ot second shsei) (Jury 1992) 



page 2 of 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Application No 

PCT/DK 00/00455 



Patent document 
cited in search report 


Publication 
date 


Patent family 
members) 


Publication 
date 


EP 0706040 A 


10-04-1996 


AT 


177204 


T 


15-03-1999 






AU 


3575095 


A 


02-05-1996 






DE 


69508062 


D 


08-04-1999 






DE 


69508062 


T 


24-06-1999 






EP 


0742900 


A 


20-11-1996 






ES 


2129223 


T 


01-06-1999 






WO 


9611399 


A 


18-04-1996 






US 


5712797 


A 


27-01-1998 



WO 


9611399 


A 


18- 


-04- 


1996 


EP 


0706040 


A 


10-04-1996 














EP 


0706041 


A 


10-04-1996 














EP 


0706050 


A 


10-04-1996 














AT 


177204 


T 


15-03-1999 














AU 


3575095 


A 


02-05-1996 














DE 


69508062 


D 


08-04-1999 














DE 


69508062 


T 


24-06-1999 














EP 


0742900 


A 


20-11-1996 














ES 


2129223 


T 


01-06-1999 














US 


5712797 


A 


27-01-1998 














US 


5763883 


A 


09-06-1998 














US 


5740073 


A 


14-04-1998 














US 


6070128 


A 


30-05-2000 


EP 


0760479 


A 


05- 


-03- 


•1997 


JP 


9113441 


A 


02-05-1997 














US 


5679955 


A 


21-10-1997 


EP 


0543722 


A 


26- 


-05- 


-1993 


FR 


2683826 


A 


21-05-1993 














DE 


69219076 


D 


22-05-1997 



Form PCT/lSA/210 (patent family tune*) (July 1992) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Demand smatkmate No 

PCT/DK 00/00455 



A. CLASS EMENT OE L OBJET OE LA DEMAND E , 

CIB 7 G01N21/35 G01N33/14 



Set on la classification Internationale des brevets (CIB) ou a la tots geton la classification rationale et la CIB 



B. DO MAINE S SUH LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minim ale consultee (system e de classification suivi des symbol es de classement) 

CIB 7 G01N 



Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents relevant des domaines sur les quels a porta la recherche 



Base de donnees electrons que consultee au cours de la recherche international e (nom de la base de donnees. et si realisable, 

WPI Data, PAJ, EPO-Internal , INSPEC, FSTA 



termes de recherche utilises) 



C DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie • Identification des documents cites, avec. le cas echeant. Indication des passages pertinents 



no. des revencfications visees 



EP 0 706 040 A (BP CHEMICALS SNC ;BP 
FRANCE (FR)) 10 avril 1996 (1996-04-10) 
page 2, ligne 3 - ligne 5 
page 6, ligne 56 -page 7, ligne 21 
revendi cation 1 

W0 96 11399 A (BP CHEM INT LTD ;BP OIL INT 
(GB); BAGES SYLVIE (FR); DESCALES BERN) 
18 avril 1996 (1996-04-18) 
page 1 , 1 i gne 1 - 1 i gne 5 
page 2, ligne 22 - ligne 33 
page 12, ligne 23 - ligne 33 
revendi cation 1 

EP 0 760 479 A (ORBISPHERE LAB) 
5 mars 1997 (1997-03-05) 
page 3, ligne 33 - ligne 41 
revendi cations 1,2,7 



1,3-5, 
12,14-16 



1,3-5, 
12,14-16 



1,4,12, 
15 



0 Voir,a 



suite du cadre C pour la fin de la Uste des documenis 



ID 



Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



• Categories speciales de documents cites: 

"A" document definissant 1'etat general de la technique, non 

considers comme particuiierement pertinent 
'E* document anterieur. mais pubiie a la date de depot international 

ou apres cette date 
"L* document pouvant jeter un doute sur une revendication de 

priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison specials < telle qulndiquee) 
"O" document se referent a une divulgation oraie, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
"P" document pubiie avant ta date de depot international, mais 

posterieurement a la date de priorite revendi quee 



T" document ulterieur pubiie apres la date de depot international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a I'etat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constituant la base de I'lnvention 

•X" document particuiierement pertinent 1'inven tion revendi quee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme imptiquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

*Y" document particuiierement pertinent; Tinven tion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impUquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou piusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evident e 
pour une personne du metier 
document qui fait partie de la meme famille de brevets 



Date a laquelle.la recherche intemationale a ete effectivement achevee 



8 novembre 2000 



Date d* expedition du present rapport de recherche intemationale 



14/11/2000 



Nom et adresse postal e de l administration chargee de la recherche intemationale 
Office Europeen des Brevets. P. B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. <+3l-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autorise 



Krametz, E 



Formulairo PCTTIS A/210 (deuxnmo feuaie) (fiiBal 1992) 



page 1 de 2 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Demanr 'emattonaie No 

PCT/DK 00/00455 



C.(suite) DOCUMENTS CONSIOERES COMME PERTINENTS 



Catesorte c Identification des documents cites, avec, te cas ecbeant, I'tndicationdes 



pertinents 



no. ties mvetxications vtsees 



EP 0 543 722 A (BIO SERAE LAB) 
26 mai 1993 (1993-05-26) 
colonne 7, ligne 17 - ligne 36 



1,12 



Formula* o PCT/1SA/210 isuta da la aaujrieme tauria) Gufltat 1992) 



page 2 de 2 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Derrvanc' snurtkmote No 

PCT/DK 00/00455 



Document brevet cite 


Datede 


Membre(s) de la 


Date de 


au rapport de recherche 


publication 


famiile de brevet(s) 


publication 


EP 0706040 A 


10-04-1996 


AT 


177204 T 


15-03-1999 






AU 


3575095 A 


02-05-1996 






DE 


69508062 D 


08-04-1999 






DE 


69508062 T 


24-06-1999 






EP 


0742900 A 


20-11-1996 






ES 


2129223 T 


01-06-1999 






WO 


9611399 A 


18-04-1996 






US 


5712797 A 


27-01-1998 1 



W0 9611399 A 18-04-1996 



EP 


0706040 


A 


10-04- 


1996 


EP 


0706041 


A 


10-04- 


-1996 


EP 


0706050 


A 


10-04- 


-1996 


AT 


177204 


T 


15-03- 


-1999 


AU 


3575095 


A 


02-05- 


-1996 


DE 


69508062 


D 


08-04- 


-1999 


DE 


69508062 


T 


24-06- 


•1999 


EP 


0742900 


A 


20-11- 


-1996 


ES 


2129223 


T 


01-06- 


-1999 


US 


5712797 


A 


27-01- 


-1998 


US 


5763883 


A 


09-06- 


-1998 


US 


5740073 


A 


14-04- 


-1998 


US 


6070128 


A 


30-05- 


•2000 



EP 


0760479 


A 


05-03-1997 


JP 


9113441 


A 


02-05-1997 










US 


5679955 


A 


21-10-1997 


EP 


0543722 


A 


26-05-1993 


FR 


2683826 


A 


21-05-1993 










DE 


69219076 


D 


22-05-1997 



FormUatra PCT/ISA/210 (annex© tamiflftsde brevets) (juUlet 1992) 



